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PatentansprQche 

1 . Verfahren zur Aufarbeitung eines Sumpfstromes enthaltend ein Oder mehrere 
Schwersieder und ionische Flussigkert aus eiher Extraktiv-Rektifikation, bei wel- 

5 Cher die ionische FIQssigkelt als Entrainer eingesetzt wird, dadurch gekenn- 

zeichnet, dass man den Sumpfstrom einer Verdannpferstufe zufOhrt, welche bei 
elnem bruck kleiner als 500 mbar betrieben wlrd, wobei man den enthaltenen 
Schwersieder grSBtenteils dampffdrmig von der ionischen Fiiissigkeit abtrennt, 
so dass der Schwersiedergehalt in der Ionischen FiQssigkeit auf Konzentrationen 
1 0 kleiner 5 Qew.-% absinkt 

2. Verfahren zur Aufarbeitung eines Sumpfstromes enthaltend ein Oder mehrere 
Schwersieder und ionische FiQssigkeit aus einer Extraktiv-Rektifikation, bei wel- 
cher die ionische nossigkelt als Entrainer eingesetzt wird, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man den Sumpfstrom einem mit Inertgas oder Qberhitztem Dampf 
beaufschlagten Stripper zufOhrt, welcher bei Umgebungsdruckbetrieben wird. 

3. Verfahren zur Aufarbeitung eines Sumpfstromes enthaltend ein oder mehrere 
Schwersieder und ionische RQssigkeit aus einer Extraktiv-Rektifikation, bei wel- 

20 Cher die ionische RQssigkeit als Entrainer eingesetzt wird, dadurch gekenn- 

zeichnet, dass man den Sumpfstrom einem mit Inertgas oder Qberhitztem Dampf 
beaufschlagten Stripper zufQhrt, welcher bei einem Druck kleiner 900 mbar be- 
trieben wird. 

25 4. Verfahren gem§B Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man die aufi^erei- 
tete ionische FiQssigkeit im Anschluss einem mit Inertgas oder Qberhitztem 
Dampf beaufschlagten Stripper zufQhrt, welcher bei Umgebungsdruck betrieben 
wlrd. 

30 5- Verfahren gemaS Anspnjch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man die aufberei- 
tete ionische FiQssigkeit im Anschluss einem mit Inertgas oder Qberhitztem 
Dampf beaufschlagten Stripper zufQhrt, welcher bei einem Druck kleiner als 
900mbar, besonders bevorzugt kleiner SOOmbar betrieben wird. 

35 6. Verfahren gemaB AnsprQchen 2 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man Luft 
als Inertgas bei der Strippung einsetzt. 

7. Verfahren gemSS Anspruch 2 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass man ge- 
trocknetes Inertgas zur Strippung einsetzt. 
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8. Verfahren gemSB AnsprOchen 2 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass man am 
Stripperkopf einen Dephlegmator einsetzt, um noch enthaltende Schwersieder 
abzuscheiden. 

5 9. Verfahren gem§B AnsprOchen 1 Oder 4 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
man die Verdampfung im der Extraktiv-RekBfikationskolonne nachgeschalteten 
Verdampfer ohne zusatzliche Warmezufuhr durch Entspannungsverdampfung 
durchfflhrt. 

10 10. Verfahren gem§B AnsprOchen 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass man mit* 
tels eines Seitenstroms In der Extraktiv-Rektifikatlonskolonne Schwersieder 
dampffdnmig abfOhrt. 

1 1 . Verfahren gemaB Anspruch 1 0, dadurch gekennzeichnet, dass der zur Abtren- 
nung der Schwersieder verwendete Seltenstrom bevorzugt im Abtriebsteil der 
Extraktivkolonne nahe am Sumpf, besonders bevorzugt an einer der 3 untersten 
Stufen, ganz besonders bevorzugt direkt an der untersten Stufe (Sumpf) positio- 
niert 1st. 

20 12. Verfahren gemaB AnsprOchen 1 bis 1 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man die 
durch die Aufarbeitung gewonnene ionische FlOssigkeit vAeder in die Extraktiv- 
Rektrfikationskolonne zuruckfuhrt. 

13. Verfahren gemaB Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass man im Fail des 
25 Einsatzes eines Verdampfers eine FiOssigkeitsringpumpe zur Kompression der 

Verdampferbruden auf Umgebungsdnjck einsetzt, wobei die FiOssigkeitsring- 
pumpe mit lonischer ROssigkeit ais RingflOssigkeit betrieben wird. 

14. Verwendung der Verfahren gemaB AnsprOchen 1 bis 13 zur Trennung von Ge- 
30 mischen enthaitend polare und unpolare Stoffen, die Azeotrope biiden oder eng- 

siedend sind. 
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Recycling von lonischen ROssigkeiten bel der ExtrakMv-Destillation 
Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur Aufarbeitung eines 
Sumpfstromes enthaltend Schwersieder und lonische ROssigkeiten (11=) aus einer 
Extraktiv-Rektifikation. 

In der Industrie treten eine VIelzahl von RQssigmischungen auf , die sich nicht durch 
konventlonelle Rektifikation. sondern vorzugswelse durch Extraktiv-Rel^ikation 
r^chlmair S und Fair. J.. Distillation. ISBN 0-471-25241-7. Seite 241 ff] trennen las- 
^n Dieser Sachverhalt ist in dem ahnlichen Siedeverhalten der Gemischkomponen- 
ten begrundet. das helBt in ihrer Eigenschaft. stoh bei einem definlertem Druck und 
eLr deflnlerten Temperatur im nahezu gleichen Oder gleichen molaren Konzerrtrat- 
onsverhaitnis auf die Dampf- und RQssigphase zu verteilen. 

Der Trennaufwand fOr eine binare - aus den Komponenten i und i bestehende - FlOs- 
siamischung bei der Rektifikation spiegelt sich im sogenannten TrennfaWor dem 
yl^m^sL Verteilungskoeffizienten der Komponenten i und j. wider. Je naher der 
Tre^rofdam Wert L kommt. desto aufwendiger >^rd die Trennung der Gem.sch- 
~eln mi^^^^ konventloneller Rektifikation. da entweder die Trennstufenan^hl 
rS^onskolonne und/oder das Racldaufverh.ltnis im ^c^^^^S^^^^^^^^ 
warden muss. NImmt der Trennfaktor den Wert eins an. so I.egt e,n ^«°*«^P^ ^""^ 
Tr und die v^eitere Aufkonzentrierung der Gemischkomponenten .st auch durch e.ne 
Erishung der Trennstufenzahi Oder des Rucklaufverhaitnisses nu^ht mehr moghch^ 
Generell ist bei der VeoA^endung des Trennfaktors zu beachten. dass er groSer oder 
WemeM sein kann. je nachdem ob der Verteilungskoeffizient des Letehts.eders jm 
zZr Oder im Manner steht. Nomialerweise wird der Lelchtsieder im zahler aufgetra- 
30 gen, so dass der Trennfaktor grOiJerl Ist. 

Eln in der Industrie hSuBg praktiziertes Vorgehen zur Trennung «"af f 

TrennfaKtor etwa Kleiner 1 ,2 vers.an.en - Oder -!<*°P-^>^Xrt^- 
Zuoabe eines selekUven ZusatzsloHes, des sogenannten Entrainers. in e ner Barakhv 

35 BSLrd:rBngeelgne.erZusatzsto«t«e.nflusstdurchse;e 

kunaen mil eIner Oder mehreren der Gemischkomponenten den Trennfektor, so dass 
rS^nnung der engsiedenden oder azeotmp^edenden Gemischkomponenten 
e,^^ wIrd IDie Kc^fkomponente Ist die in Anwesenheit des Entramers le chter 
rSriCxH^er^e Sumpf beflnde. s^h die in Anwesenhei. des Entrainers 

40 schwerer siedenden Komponenten. 



10 
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Ein GutemaB fOr die Intensitat der Wechselwirkungen des Entrainers mit einer oder 
mehreren der Gemischkomponenten slellt die sogenannte Selektivitat dar. Die Selekti- 
vltat ist deflnlert als das VerhSltnis aus Grenzaktivitatsl<oeffizlent der Komponente i zu 
Grenzaktivitatskoeffizient der Komponente j, wobei die Komponenten i und j im Entrai- 
ner unendlich verdQnnt vorliegen [Schult. C. J. et. a!.; Infinite-dilution activity coeffi- 
cients for several solutes in hexadecane and in n-methyl-2-pyrrolidone (NMP): expen- 
mental measurements and UNIFAC predictions; Ruid Phase Equilibria 179 (2001) 
S 117-1291. Wie von Schult et. al. dargelegt. fOhrt eine hohere Entralner-Selektivitat zu 
einer h6heren relatlven RQchtigkeit. einem klelneren RQcklaufverhaitnis und sonnrt zu 
. niedrigeren Trennkosten. WIe welter hinten offenbart ist eine m6glichst hohe Selektiv.- 
tat z. B. grSSer 1.3. bevorzugt^rSBer 2.0. angestrebt. 

im der Patentschrift WO 02/07471 8 wurde offenbart. dass lonische FIQsslgkelterj (IF) 
besonders gute Entrainer zur Trennung engsiedender oder azeotroper FlOssigmi- 
sch gen L und herk6mmllchen Entrainer ubedegen sind. Die Uberlegenhe ^nn 
dLkl an selektivitat und Trennfaktor abgelesen werden. Bel Ven«,endung e.ner gee.g- 
ZZ tonfs^hen FIQssigkelt ist der Trennfaktor am azeotropen Punkt starker versch-e- 
Sen vdnX als bel Venvendung eines konventionellen Zusatzstoffes .n gleichen 
Mengen. 

Unter ionlschen FlOssigkeiten werden solche vere»anden. v^e sie von V^a3^^ 

^n der Angelndten Chen..e 2<X)0. 112, 3926^ ''^^"rwirin^' 
omnoe der lontechBn FlOsslgkelten stellt eIn neuaniges Losungsmrttel dar. Wie in der 
grfntt D^rmaufgefOhrthendel. es steh bei lonisohen ROseigKe^en un, be, 
^teH^n Tempereturen schmelzende Seize mit nlchtmolekularem, .oraschen 
Sir^ «e«s bel rele«v nledrigen Temper«uren flflsslg und dabe retat« 
^eCios sTb^nzen eehr gu.e L^^en ,0r eine grofle Anzahl orgen«cher. 
anorganischer und polymerer Substanzen. 

, lonische Hflssigkeiten slnd Im Veiglelch zu lonischen Salzen bel "^^^l^f 'f^^" 
'Zw^C^n nn der Begel unterhalb von 200-C,) flOseig und besteen haufig ernen 

u— «n 0-C. im enzeltal, bis -^C. was wich«g «r d,e ,ndU8«,e. 
le Umsetzung der ExtraWv-Reidinkatlon ist 

5 Darflber hlnaus sind lonische BDssigkeiten In der Regel nichl brennbar, nich. konroslv 
ITZZ viskos und zelchnen sich dun*, einen nicht messbaren ^'^'^^^'^T, 
FlOsslaketen we«ten erfindungsgemas solche Verblndungen beze chnet. 
2 I^^ne eine positive und mindestens eine negative Ladung auhveisen insge- 
s^iedS^ladungs^utral sind, und einen Schmelzpunk. unter 200-C aufweisen. 

10 bevorzugt unter 100. besonders bevorzugt unter Umgebungstemperatur. 
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Die lonischen FIQssigkeften kSnnen auch mehrere positive oder negative Ladungen 
aufwelsen. belspielswelse 1 bis 5. bevorzugt 1 bis 4. besonders bevorzugt 1 bis 3. 
ganz besonders bevorzugt 1 bis 2. Insbesondere jedoch je eine positive und negative 
Ladung. 

Die Ladungen konnen sich an verschledenen lokallsierten oder delokallsierten Berei- 
Chen innerhalb eines MolekOls beflnden. also betalnartlg. oder auf je ein getrenntes 
Anion und Katlon vertellt seln. Bevorzugt sind solche lonischen RQssigkerten. die aus 
mindestens einem Katlon und mindestens einem Anion aufgebaut sind. Kation und 
Anion kfinnen. wie oben ausgefOhrt. eIn oder mehrfach. bevorzugt e.nfach geladen 
sein. 

<?8ibstvers«ndnch sind auch Gemlsche verschiedener lonlscher FlOsslgkelten Oder 

Tld e3«. Benzol. Oydohexan. Wasser u^.. m» lonischen RQS8«i«rten denk- 
bar. 

Bevotzuflt als Katlon sind Ammonium- Oder Phosphoniumionen, Oder solche 
20 rSs^ns emen .On,- bis sechsgliedrigen Heterocyolus e-*^*^'"*^ 
ein Phosphor- oder StlckstoHatom sowie gegebenenfalls ein SauersKrff- Oder a*we 

^rmTlels.. besonders bevorzu* solche ^ef^"-^"; .-l™"?^^;^^*.- 
«rt bis sechsflliedrigen Heterocydus enthalten, der em, zwei oder drei SBckslotlato 
tl^^u^d ^:SSe^ Oder ein Sauers^HaUxn auf^eis.. ganz besonders bevo,.ug, 
25 solche mit ein oder zwei Stickstoffatomen. 

Besondersbevo-zugte lonlsche FlOssigkeiten sind solche cBe ein Molfle.^ umer 
1000 qM.01 aufv«aisen. ganz besonders bevorzugt unter 350 g/mol. 

Weitemm sind solche KaUonen bevomigt, die ausgewShU sind aus den Ve^indungen 
der Formein (la) bis (Iw), 






(b) 



(c) 
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R7 







Yt rr 

(P) (q) (r) 

R3 R4 

W R7 
(u) 

R7 R7 

I® I© - 

pi 1|| R3 pi ^ R3 

R2 R2 

(V) (W) 

sowie Oiigo- bzw. Polymere, die diese Strukturen enthalten, 
worin 

R\ R^, R^, R'*, R®, R® und R^ unabhangig voneinander jeweils Ci - Cis-AlkyI, gegebe- 
nenfalls durch ein oder mehrere Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder ein 
Oder mehrere subst'rtuierte oder unsubstituierte Iminogruppen unterbrochenes C2 - Cie- 
AJkyl, Ce - Ci2-Aryl, C5 - Ci2-Cycloalkyl oder einen fOnf- bis sechsgliedrigen, Sauer- 

15 stoff-, Stickstoff- und/oder Scliwefelatome aufweisenden Heterocyclus bedeuten oder 
zwei vort ihnen gemeinsam einen ungesStHgten, ges&ttigten oder aromatisclien und 
gegebenenfalls durch ein oder mehrere Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder 
ein Oder mehrere substituierte oder unsubstituierte Iminogruppen unterbrochenen Ring 
bilden, wobel die genannten Rests jeweils durch funlctionelle Gaippen, Aryl, AlkyI, Ary- 

20 loxy, Alkyloxy, Halogen, Heteroatome und/oder Heterocyclen substltuiert sein kdnnen. 
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R\ R^, R^, R"*, R® und R^ konnen zusatzlich dazu Wasserstoff bedeuten. 

R^kann daruberhinaus Ci - Ci8-Alkyloyl (Alkylcarbonyl), Ci - Cie- Alkyloxycarbonyl, 
Cs - Ci2-Cycloalkylcarbonyl Oder Ce - Cia-Aryloyl (Arylcarbonyl) bedeuten, wobei die 
5 genannten Reste jeweils durch funktionelle Gruppen, Aryl, Alkyi, Aryloxy, Alkyloxy, 
Halogen, Heteroatome und/oder Heterocyclen substituiert sein konnen. 

Darin bedeuten 

10 gegebenenfalls durch funktionelle Gruppen, Aryl, Alkyl, Aryloxy, Alkyloxy, Halogen, 
Heteroatome und/oder Heterocyclen substituiertes - Ci8-Alkyl beispielsweise Me- 
thyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, sec-Butyl, tert.-Butyl, Pentyl, Hexyl, Heptyl, Octyl, 
2-Etylhexyl, 2,4,4-Trimethylpentyl, Decyl, Dodecyl, Tetradecyl, Hetadecyl, Octadecyl, 

► 1,1-Dimethylpropyl,- 1,1-Dimethylbutyl, 1,1,3,3-Tetramethylbutyl, Benzyl, 1-Phenylethyl, 
5 2-Phenylethyl, a,a-Dimethylbenzyl, Benzhydryl, p-Tolylmethyl,1-(p-Butylphenyl)-ethyl, 
p-Chlorbenzyl, 2,4-DlchIorbenzyl, p-Methoxybenzyl, m-Ethoxybenzyl, 2-Cyanoethyl, 
2-Cyanopropyl, 2-Methoxycarbonethyl, 2-Ethoxycarbonylethyl, 2-Butoxycart}onylpropyl, 
1 ,2-DI-(methoxycarbonyl)-ethyl, 2-Metho)cyethyl, 2-Ethoxyethyl, 2-Butoxyethyl, Dietho- 
xymethyl, Diethoxyethyl, 1 ,3-Dioxolan-2-yl, 1 ,3-Dfoxan-2-yl, 2-Meth^-1 ,3-dioxolan-2-yl, 
20 4-Methyl-1 ,3-dloxolan-2-yl, 2-lsopropoxyethyl, 2-Butoxypropyl, 2-Octyloxyethyl, Chlor- 
methyl, 2-Chlorethyl, Trichlormethyl, Trifluormethyl, 1,1-Dimethyl-2-chIorethyl, 2-Me- 
thoxyisopropyl, 2-Ethoxyethyl, Butylthiomethyl, 2-Dodecylthioethyl, 2-Phenylthioethyl, 
2,2,2-Trifluorethyl, 2-Hydroxyethyl, 2-Hydroxypropyl, 3-Hydroxypropyl, 4-Hydroxybutyl, 
6-Hydroxyhexyl, 2-Aminoethyl, 2-Amlnopropyl, 3-Aminopropyl, 4-Amlnobutyl, 6-Amino- 
25 hexyl, 2-Methylamlnoethyl, 2-Methylaminopropyl, 3-Methylaminopropyl, 4-Methyl- 

aminobutyl, 6-Methylamlnohexyl, 2-Dlmethylamlnoethyl, 2-Dimethylamlnopropyl, 3-DI- 
methylamlnopropyl, 4-Dimethylamlnobutyl, S-Dimethylaminohexyl, 2-Hydroxy-2,2-di- 
methylethyl, 2-Phenoxyethyl, 2-Phenoxypropyl, 3-Phenoxypropyl, 4-Phenoxybutyl, 
6-Phenoxyhexyl, 2-Methoxyethyl. 2-Methoxypropyl, 3-Methoxypropyl, 4-Methoxybutyl, 
30 6-Methoxyhexyl, 2-Ethoxyethyl, 2-Ethoxypropyl, 3-Ethoxypropyl, 4-Ethoxybuty! Oder 
6-Ethoxyhexyl und, 

gegebenenfalls durch ein Oder mehrere Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder 
ein Oder mehrere substituierte oder unsubstituierte Iminogruppen unterbrochenes Cz - 

35 Ci8-Alkyl beispielsweise 5-Hydroxy-3-oxa-pentyl, 8-Hydroxy-3,6-dioxa-octyl, 

1 1-Hydroxy-3,6,9-trioxa-undecyl, 7-Hydroxy-4-oxa-heptyl, 11-Hydroxy-4,8-dioxa- 
undecyl, 15-Hydroxy-4,8,12-trloxa-pentadecyI, 9-Hydroxy-5-oxa-nonyl, 14-Hydroxy- 
5,10-oxa-tetradecyl, 5-Methoxy-3-oxa-pentyl, 8-Methoxy-3,6-dioxa-octyl, 11-Methoxy- 
3,6,9-trioxa-undecyl, 7-Methoxy-4-oxa-heptyl, 11-Methoxy-4,8-dioxa-undecyl, 

40 1 5-Methoxy-4,8, 1 2-trioxa-pentadecyl, 9-Methoxy-5"Oxa-nonyl, 1 4-Methoxy-5, 1 0-oxa- 
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tetradecyl. 5-Ethoxy-3-oxa-pentyl, 8-Etho)cy-3.6-dioxa-octyl, 11-Ethoxy-3,6,9-trioxa- 
undecyl, 7-Ethoxy-4-oxa-heptyl, li-Ethoxy-4.8-dioxa-undecyl. 15-Etho)cy-4,8.12-trioxa- 
pentadecyl, 9-Ethoxy-5-oxa-nonyl Oder i4-Ethoxy-5,10-oxa-tetradecyl. 

5 Bilden rwel Reste einen Ring, so kdnnen diese Reste gemeinsam bedeuten 1 .3-Propy- 
len 1 4-Butylen,2-Oxa-1.3-propylen, 1-Oxa-1,3-propylen, 2-Oxa-1 .3-propylen. 1-Oxa- 
1 S-prapenylen. 1-Aza-1.3-propenylen, l.CrC4-Alkyl-1-aza-1.3-propenylen. 1.4-Buta- 
l'.3-dienylen,1-Aza-1.4-buta-1,3-dienylenoder2-Aza-1.4-buta-1.3-dienylen. 

10 Die Anzahl der Sauerstoff- und/oder Schwefelatome und/oder Imlnogruppen ist nicht 
beschrankt. In der Regel betrSgt sie nicht mehr als 5 in dem Rest, bevorzugt nicht 
mehr als 4 und ganz besonders bevorzugt nicht mehr als 3. 

Weiterhin befinden sich zwischen zwei Heteroatomen in der Regel mindestens ein 
Kohlenstoffatom, bevorzugt mindestens zwei. 

Substituierte und unsubstituierte Iminogruppen kOnnen beispielsweise Imino-. Methyli- 
mlno-. iso-Propylimlno. n-Butylimino oder tert-Butylimino sein. 

20 Weiterhin l)edeuten 

funktionelle Gruppen Catoxy, Carboxamid. Hydroxy, DHC,-C-Alkyl)-amlno, C-C- 
Alkyloxyoatbonyl, Cyano Oder C-CA-Alkytoxy, 

25 oeaebenenfaHs durch «ur,klionelle Gmppen, Aryl, Alkyl. A-ytoxy. Alkyloxy, Halogen, 
H^e™ urKUoder Heterocyden subsWuiertes Ce - CAry, ^^'^JT'^- 
tL XvW a-NapMhyl,p-^tepMhyl.4-Dlphenylyl,Chlo^=her,y^D,chlorphe^yl, TrK*- 

i ^'e^^Lor^^e^ Memylphenyl, D,n,e.h,.pher,^. ^'^^^'^^^^ 
f DlTthylphenyl, iso-Propylphenyl. tert-Butylphenyl, Dodeoylpheny , ^'f^^" 
30 raSphenyl, Ethoxyphenyl, Hexyloxyphenyl, Methyl.«pMhyl, Isopropyln^, 
ChS^y' E*oXt*y. 2.^D»ne«iylpher,y., 2.4.^Trin,emy«pheny,, 2,6^0,- 
^^HLenil. 2.6-Dichlorpheivl. 4.Broa>phenyl, 2- Oder 4-Nlt,opt.enyl. ZA- Oder 
^JSh^yl. 4.D.me*ylaminopheny., 4.AceV*her,y.. Me*oxyethylpher,yl Oder 

ethoxymethylphenyl. 

oeoebenenfalls duroh funkBonelle Gruppen, Aryl, Alkyl, Aryloxy, Alkylo.V. Halosen 
H^e^^e und/oder Heterocyclen sub8tltule.tes C - CrCydoalkyl belsp.elswe.« 
^cCZ. cyolohexyl, Cycloootyl, Cydododeoyl. Melhyloycloper*^. Dimethylcyolo. 
^TZ^Z<mZ>. Dimethylcyclohexyl, Dlethyloyclohexyl, Butytcyclohexyl, Me- 
40 C^SS^, Dlmel^xycyolohexyl, DIemoxycyctohexyl, Bu.y.mk«,olohexyl, Chlor- 




35 
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cyclohexyl, Dichlorcyclohexyl, Dichlorcyclopentyl sowie ein gesSttigtes Oder ungesattig- 
tes bicyclisches System wie z.B. Norbomyl Oder Norbornenyl, 

ein f Qnf- bis sechsgliedriger, Sauerstoff-, Sfickstoff- und/oder Schwefelatome aufwei- 
5 sender Heterocyclus beisplelsweise Furyl, Tliioplienyl, Pyrryl, Pyridyl, Indolyl, Benzo- 
xazolyl, DIoxolyl, DIoxyl, Benzimidazolyl, BenzHilazolyl, Dimethylpyridyl, Methytchinolyl, 
Dimethylpyrryl, Methoxyfuryl, DImethoxypyridyl, Difluorpyridyl, Methyltiiioplienyl, Iso- 
propylttiiophenyl oder tert.-Butylthiophenyl und 

10 Ci bis C4-Alkyl beisplelsweise Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, sec-Butyl oder 
tert.-Butyl. 

Ci - Ci8-Allcyloyl (Alkylcarbonyl) kann beisplelsweise sein Acetyl, Propionyl, n-ButyloyI, 
sec-ButyloyI, tert.-Butyloyl, 2-Etylhexylcarbonyl, DecanoyI, DodecanoyI, Chloracetyl, 
5 Trichloracetyl oder Trif luoracetyl. 

Ci - Cie- Alkyloxycarbonyl kann beisplelsweise sein Methyloxycarbonyl, Ethyloxycar- 
bonyi, Propyloxycarbonyl, Isopropyloxycarbonyl, n-Butyloxycarbonyl, sec-Butyl- 
oxycarbonyl, ten.-Butyloxycart3onyl, Hexyloxycarbonyl, 2-Elylhexyloxycarbonyl oder 
20 Benzyloxycarbonyl. 

Cb - Ci2-Cycloalkylcarbonyl kann beisplelsweise sein Cyclopentylcarbonyl, Cyclohexyl- 
carbonyl oder Cyclododecylcarbonyl. 

25 Ce - CirAryloyI (Arylcarbonyl) kann beisplelsweise sein Benzoyl, Toluyl, XyloyI, 
a-NaphthoyI, p-NaphthoyI, ChlorbenzoyI, Dichiorbenzoyl, TrIchlorbenzoyI oder TrI- 
methylbenzoyi. 

Bevorzugt sind R\ R^, R^, R"*, R^ und R^ unabhangjg voneinander Wasserstoff, Methyl, 
30 Ethyl, n-Butyl, 2-Hydroxyethyl, 2-Cyanoethy!, 2-(Methoxycarbonyl)-ethyl, 2-(Ethoxy- 
carbonyl)-ethy!, 2-(n-Butoxycarbonyl)-ethyl, Dimethylamino, Diethylamino und Chlor. 

Bevorzugt 1st R^ Methyl, Ethyl, n-Butyl, 2-Hydroxyethyl, 2-Cyanoethyl, 2-(Methoxy- 
carbonyl)-ethyl, 2-(Ethoxycarbonyl)-ethyl, 2-(n-Butoxycarbonyl)-ethyl, Acetyl, Propionyl, 
35 t-Butyryl, Methoxycarbonyl, Ethoxycarbonyl Oder n-Butoxycarbonyl. 

Besonders bevorzugte Pyridiniumionen (la) sind solche, bei denen einer der Reste R'' 
bis R^ Methyl, Ethyl oder Chlor 1st, R^ Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyi und alle ande- 
ren Wasserstoff sind, oder R® Dimethylamino, R^ Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 
40 alle anderen Wasserstoff sind oder R^ Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyl und alle ande- 
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ren Wasserstoff sind Oder Carboxy Oder Carboxamid. Acetyl. Methyl. Ethyl oder 
n-Butyl und alle anderen Wasserstoff oder R^ und R^ oder R^ und R 1.4.Buta-1,3- 
dienylen. R^ Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl und alle ar^deren Wasserstoff s.nd. 

5 Besonders bevorzugte Pyrldazinlumlonen (lb) sInd solche. bei denen einer der Reste 
Ri bis R* Methyl oder Ethyl. R^ Acetyl. Methyl, Ethyl oder n-Butyl und alle anderen 
wasserstoff oder R^ Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl. und alle anderen Wasserstoff 
sind. 

10 Besonders bevorzugte Pyrimidlnlumlonen (Ic) sInd solche. bel denen R'' bis R* Was- 
10 j'!^^ iL etvi Methyl. Ethyl oder n-Butyl und R^ Wasserstoff, Methyl 

r Bh^'t; or;^^^^^^^ wLerstoff und R^ Wasserstoff. Methyl oder 

Ethyl und R^ Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl ist. 

Besonders bevorzugte f^razlniumionen (Id) sind solche. bei denen 

anderen Wasserstoff slnd. 
20 ■ Besonders bevo^gte ImlctezoUumlonen (le) sind solohe. bel denen unebhSngig von- 

Rl^^'ewahl. is. unter Me*y1, Ett,yi. n-Propyl. n-Butyi, n-Penty., n-Ocnrl. n-Deoy.. 
n-Dodecyl, 2-Hydroxy9thyl Oder 2-Cyanoethyl, 

R' AceM. MeUiyl, Ethyl oder n-Butyl und . ^ ^ . 

25 ^^^i™bl4;gigvonelnanderWasse,sto«.Msil^oderE.hylbedeute^ 

Besonders bevorzugte IH-Pyrazollumionen (If) sind solche. bei denen unabhSngig 

voneinander 
y R"" unter Wasserstoff, Methyl oder Ethyl. 
30 r2 r3 und R'* unter Wasserstoff Oder Methyl und 

R^'unter Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl ausgewShlt slnd. 

Besonders bevorzugte SH-Pyrazollumlonen (Ig) slnd solche. bei denen unabhangig 

voneinander 
35 R^ unter Wasserstoff. Methyl oder Ethyl. 

r2 r3 und R* unter Wasserstoff oder Methyl und 
R^'unter Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl ausgewShlt sind. 
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Besonders bevorzugte 4H-Pyra2oliumionen (Ih) sind solche. bei denen unabhangig 

voneinander 

bis R* unter Wasserstoff oder Methyl und 
unter Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyl ausgewShlt slnd.. 

Besonders bevorzugte 1-Pyrazoliniumionen (li) sind solche. bei denen unabhangig 
voneinander 

R^ bis R^ unter Wasserstoff oder Methyl und 
R' unter Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Bulyl ausgewShlt sind. 

Besonders bevorzugte a-Pyrazoliniumionen (Ij) slnd solche, bei denen unabhangig 
voneinander 

R^ unter Wasserstoff. Methyl. Ethyl oder Phenyl, 
R' unter Acetyl. Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 
r2 bis R^ unter Wasserstoff oder Methyl ausge\wahlt slnd. 

Besonders bevorzugte 3-Pyrazollnlumlonen (Ik) sind solche. bei denen unabhangig 
voneinander 

R^ Oder R^ unter Wasserstoff, Methyl. Ethyl oder Phenyl. 
20 R^ unter Acetyl. Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 

r3 bis R« unter Wasserstoff oder Methyl ausgewahit sind. 

Besonders bevorzugte Imidazollnlumionen (11) sind solche. bei denen unabhangig von 

25 R^^er W unter Wasserstoff. Methyl. Ethyl, n-Butyl oder Phenyl. 
R^ unter Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl und 
r3 Oder R* unter Wasserstoff, Methyl oder Ethyl und 
rs Oder R« unter Wasserstoff oder Methyl ausgewahit sind. 

^0 Besonders bevorzugte Imidazollnlumionen (Im) sind solche, bei denen unabhangig 
voneinander 

R^ Oder R^ unter Wasserstoff . Methyl oder Ethyl. 
R^ unter Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl und 
r3 bis R^ unter Wasserstoff oder Methyl ausgewahit sind. 

Besonders bevorzugte imidazoliniumionen (In) slnd solche. bei denen unabhangig 
voneinander 

R\ r2 Oder R' unter Wasserstoff, Methyl oder Ethyl. 
R^' Acetyl. Methyl. Ethyl oder n-Butyl und 
40 R* bis R« unter Wasserstoff oder Methyl ausgewahit sind. 
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Besonders bevorzugte Thiazoliumlonen (lo) oder Oxazoliumlonen (Ip) sind solche. bei 
denen unabhSngig voneinander 

unter Wasserstoff, Methyl, Ethyl oder Phenyl, 
5 R' unter Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 

r2 Oder R' unter Wasserstoff oder Methyl ausgewShlt sind. 

Besonders bevorzugte 1 .2,4-Triazoliumionen (Iq) und (Ir) sind solche, bei denen unab- 
hSngig voneinander 
1 0 R' Oder R'' unter Wasserstoff. Methyl. Ethyl oder Phenyl. 
R^ unter Acetyl. Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 
r3 unter Wasserstoff. Methyl oder Phenyl ausgewShlt sind. 

Besonders bevorzugte 1 ,2,3-Triazoliumionen (Is) und (It) sind solche. bei denen unab- 

hSngig voneinander 
R^ unter Wasserstoff, Methyl oder Ethyl, 
R' unter Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 
R^' Oder R' unter Wasserstoff oder Methyl ausgewShlt sind oder 
r2 und R' 1 4-Buta-1,3-dienylen und alle anderen Wasserstoff sind. 



20 



Besonders bevorzugte Pyrrolidiniumionen (lu) sind solche, bei denen unabhangig von- 



R^und R^ unter Acetyl, Methyl, Ethyl oder n-Butyl ausgewfthlt sind und 
r2, R^. R* und R^ Wasserstoff bedeuten. 

Besonde« bevomigte Ammoniumionen (Iv) sind solche. bei denen unabhangig von- 
einander 

R^iinter Acetvl Methyl, Ethyl Oder n-Butyl und 

B'. b' un^ul .^le*yl E*yl. n-Butyl. a-Hydroxye*,!. Benzyl oder Phenyl ausge- 

30 wahIt sind. 

Besonders bevorzugte Phosphonlumionen (Iw) sind solche. bei denen unabhSngig 
voneinaruier 

r^ unter Acetyl. Methyl, Ethyl oder n-Butyl und 
35 R\ R^ und R^ unter Phenyl. Phenoxy. Ethoxy und n-Butoxy ausgewahit s,nd. 

unter diesen sind die Ammonium-. Phosphonlum-. Pyrldlnlum- und Imldazoliumionen 
bevorzugt. 



25 
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Ganz besonders bevorzugt slnd als Kationen l.2.Dimethylpyrldlnium. 1-Methyl-2- 
ethylpyridinium. l.Methyl-2-ethyl-e-methylpyridinium. N-Methylpyrldlnium, 1-Butyl-2- 
methylpyrldinlum. l.Butyl-2-ethylpyrldinlum. i.Butyl-2-ethyl-6-methylpyridinium 
N-Butylpyridlnium. i.Butyl-4-methylpyridinium. 1.3-Dimethylimida2olium 1,2.3-Tri- 
methyllmidazolium. l-n-Butyl-S-methylimidazoIlum. 1 .3.4.5-Tetramethylim.dazol.um 

737TrimethyIlmidazolium.2>Di^^^^^^^ 
3'4.Dlmethylim-.dazollum. 2-Ethy|.3.4-dimethyilmida20lium. 

3-Butyl-1-methylimidazollum. 3-Butyl-1-ethyr.midazolium. 3-Butyl-1 .2.d.m^yl.m.- 
dazonum. 1.3-Di-n.Butylimldazollum. 3-Butyl-1A5-Trimethyllmidazolium S-Buty^-IA 

3-Butyl-4-methyllmldazoliuni, 3.Butyl.2-ethyi-4-methylimidazoI.um und 3-ButyI-2.ethyl- 
imidazollum. i-Methyl-S-OctyllmidazoHum. i-Decyl-3-Methylimidazol.um. 

insbesondere bevorzugt sind i-Butyl-l-methylpyridinium. l-n-Butyl-S-methyilml- 
dazolium und i.n-Butyl-3-ethylimidazolium. 

Als Anionen sind prinzipiell alle Anionen denkbar. 

Bevorzugt als Anionen slnd Halogenide. F. CP. Br. r. Acetat OHaCOO . ^^^^^^^^ 
CF^OO^ Trmat CF3SO3 . Sulfat SO^, Hydrogensulfat HSO. . Me*^^^^^^^ 

=1 .0. .H=.t r H oso,- Sulfit SOa^-. Hydrogensuifit HSO3 . Aluminiumchlonde AlCU . 
E hylsutfat CaHa^^^^^^^^ AlBr." NItrIt NO.". NItrat NO3 . Kupferchlorld CuCIa , 

Phoiha^^^^^ HPO^. DIhydrogenphosphat H.PO.. Carbonat 

COa^'. Hydrogencarbonat HCX>3. 

Besonders bev<«zugt *d AceWe. Sulfonate, Tosylat p^H3C.H.S03-. Sulfate. Phos- 
pliale, Bl8(trlfluoimethylsulfonyl)lmlcl (CFsSOjfeN . 

in der Patentanmeldung WO 02A)74718 wfrd elne A"s«h™noslo™ 
ReWiflkation beschrieben (slehe Flgur 1). Mil (2) Ist der Zufluss des ^^'^ 

EnSalner elne geringe, aber bemeKenswerte PlOchJlgRert 
(Strom 7) besita. mOssen zur Trennung zwischen ."^"f^P'^^^^^^.f J^,^^^^ 
Trennelemente (1) veraiendet werden. Die Trennelemente (3) und (S) bewiiKwi aie 
; IrnsTtttenlng z..sohen Kcpf- und Sumpfp^duK. ";«»~3^^- 
oor« qtrom ist der Zuiauf der zu trennenden Komponenten (Feed), Strom(6) ist 
»Tu,^ u^ *r^ner. Trennelemente kSnnen belsplelswelse B«en. geord- 
nete Pacloingen oder nicht geordnete FOIiltorper sein. 
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Werden lonische Flussigkeit als Entrainer verwendet, hat das den Vorteil, dass der 
Dampfdruck der reinen ionlschen ROsslgkeit und damit auch ihr Partlaldruck In der 
Mischung mit dem Kopfprodukt annShernd glelch null sind. DamIt konnen die Trenn- 
elemente (1) entfallen. Diese isl nur dann nicht der Fall, wenn flQchtige Verunreinigun- 
gen in der lonischen ROsslgkeit enthatten sInd, die z.B. beim Recycling nicht vollstan- 
dig abgetrennt werden konnten Oder Mischungen von lonischen Flussigkeiten mrt her- 
kommlichen LSsungsmitteln als Entrainer eingesetzt werden. Urn diese vom Kopfpro- 
dukt zu trennen ist u.U. doch ein Verstarkungsteil zwischen Zugabestelle der lonischen 
Flussigkeit und dem Kopf der Kolonnen nolwendig. 

Die bekannten Vorteile von lonischen RQssigkeiten gegenOber herkSmmllchen Entrai- 
nem In der ExtrakBv-Reklifikatlon sind im wesentllchen: 

lonische RQssigkeiten sind selektiver als herkommliche Entrainer. Sie em^Sgli- 
chen durch ihre vergleichswelse groBe Selektivitat. dass Im Vergleich zur kon- 
ventionellen Extraktivreklifikatton ein geringerer Massenstrom an Entrainer der 
Extraktiv-Rektifikatlon zugef Ohrt und/oder die Trennstufenanzahl In der Exlrak- 
tiv-Rekllfikationskolonne verringert werden kann. 

Durch den auBerst niedrigen Dampfdruck des Entrainers 
Trennoperationen zur Abtrehnung des Entrainers vom SumpfproduW ve^ndet 
werden die im Vergleich zur zweiten Rektifikationskolonne be, der konve^o- 
nellen ^raktivrektifikation einen Vorteil bezQglich Betriebs- und Investkosten ^ 
ermoglichen. 

Button zu eInerTrennung des Entfainers vom Kopfp»duW d« Trennung 
fefTTnle vollsandig. Bn Austrag von Anteilen an ionisoher Flusscgte* ube, 
IT^^s. onne die Trennelemente X is. aufgmnd lh«r SuBe«t genn- 
30 gen FlOchtigkeit nicht mdglich. 

investitlonskosten werden durch Wegfall der Trennelemente reduziert. 

Geeianet sind solche lonischen ROssigkerten. die in einer Gesamtkonzentration in der 
FIOs^gTeU ^^^^^^^^ 90 Mol %. bevorzugt 10 bis 70 Mo. %. zu einer Veranderung des 
Tr^nnfaktors der Zielkomponenten untereinander verschieden von ems fuhren. 

Der Einsatz von lonischen RDssigkeiten als Entrainer In der ^xt-^-J^e^^^^^^ 
unter anderem fOr die folgenden Anwendungen ^esonders gee^net z^^^^^ 
40 Amine/Wasser. THF/Wasser. Amelsensaure/Wasser. Alkohole/Wasser. Aceton/ 
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Methanol, Acetate/Wasser, Acrylate/Wasser, Trimethylborat/Methanol Oder engsleden- 
de Gemische: Esslgsaure/Wasser, C4-Kohlenwasserstoffe, C3-Kohlenvwasserstoffe, 
Alkane/AIkene, generell Trennung von polaren und unpolaren Stoffen, die Azeotrope 
bilden oder engsiedend sind. 

Die RQckgewlnnung der lonischen Flussigkeit nach der Extraktiv-Destillation ist bisher 
jedoch nicht befriedigend gel5st. HerkSmmliche Entrainer werden ublichenweise vom 
Sumpfprodukt Qber eine zweite Destillationskolonne abgetrennt Da lonische FIQssig- 
keiten nicht verdampfbar sind, ist die Anreichemng in einem destillativen Gegenstrom- 
prozess nicht von Vorteil und fOhrt zu unnotigen Investitionskoslen. 

In der WO 02/07418 finden sich allgemeine Hinweise, wie der enthaltene Entrainer 
zuruckgewonnen werden kann (Seite 16). Neben einer Verdampfung wird auch der 
Einsatz einer Abtriebskolonne (Stripper) oder das Ausf alien in eine teste Phase er- 
wShnt. 

in der deutschen Patentanmeldung mit dem Aktenzeichen 10313207.4 werden adsorp- 
tive Trennverfahren beschrleben. mit deren Hilfe nicht mehr verdampfbare Schwers.e- 
der von lonischer FlOsslgkelt abgetrennt werden sollen. Dieser Fall tritt dann e.n. wenn 
die verdampfbaren Komponenten bereits von der lonischen Flussigkeit abgetrennt 
worden sind. Es handett sich dabei meistens urn Gemische mit einem sehr hohen An- 
^an lonischer FlOssigken und geringen Verunrelnlgungen, die ^ch aber aufkon^n^ 
rieren wurden, wenn sie nicht abgetrennt werden wOrden. Purgestrome aus IF-halfgen 
KreisiaufstrOmen sind dafOr z.B. eine Hauptanwendung. 

Generell Isl man bestrebt. die wertvolle ionische FIQssigkeit nach ^^^f*^^"^^ 
Rektiflkation vom Schwersieder zu trennen und In hoher Reinhert w.eder --J^-^^' 
Hfert>el enveist es sich jedoch als Problem, dass bel einer Trennung von verdamptoa- 
Temt Lrsieder durch Verdampfung relativ hohe Temperaturen fQr e.ne h.nre.chen- 
rTrenrng von Schwersieder und ionlscher RQssigkeit erforderiich s.nd. Je gennger 
TJGeZln So^^er^e6er in der IF. desto grOBer wIrd die Temperatun Bei Gehatten 
Jon^hwersleder um 1 gewVo kann diese Temperatur bereits urn 200»C ..egen^ D.e 
genaue Temperatur richtet sich nach dem Dampfdruck des Schwers.eders .n der IF 
Bernoch gen^geren Gehalten kann sie rechnerisch leicht auf lOOO-C und mehr ste.- 
gen Unter verdampfbaren Schwersieder versteht man in diesem Zusamrnenhang a^le 
rdampfbaren Produkle In der Extraktiv-Destillatlonskolonne. die nicht als gewunsch- 
^Z^^er uber Kopf der Kolonne abgezogen werden. Beim System Tetrahydn^- 
I Wasser ware z.B. das THF der Leichtsleder und das Wasser der Schwer- 

sieder. 
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Die hohe Sumpftemperatur fQhrt neben einer Erhohung der Energiekosten auch zu 
einer Steigerung des verfahrenstechnlschen Aufwands. Welterhin stellt sich das Prob- 
lem, dass ab einer bestimmten Temperatur (melst deutllch flber 200"C) eine Zerset- 
zung der lonischen FIQsslgkeit zu beobachten 1st, was sich waiter nachteilig auf das 
Verfatiren auswirkt. Es stellte sicli somit die Aufgabe, ein verbessertes Verfahren zur 
Gewinnung der lonischen Riissigkeit zu finden. welches den genannten Nachteilen 
abhilft und das eine verfahrenstechnisch einfache und wirtschaftliche Auftrennung er- 
moglicht. 

DemgemSB wurde ein Verfahren zur Aufarbeltung eines Sumpfstromes enthaltend 
Schwersleder und lonlsche FIQssigkelt aus einer Extraktiv-Rektifikation gefunden. bei 
welcher die ionische FlOssigkeit als Entrainer eingesetzt wird. welches dadurch ge- 
kennzeichnet ist, dass man den Sumpfstrom einer Verdampferstufe zuf Ohrt. welche bei 
einem Druck kleiner als 500 mbar. bevorzugt kleiner 100 mbar. besonders bevorzugt 
kleiner 20 mbar betrieben wird. wobei man den enthaltenen Schwersleder grSStenteils 
aus der IF entfernt , d.h. auf kleiner 5 %. bevorzugt kleiner 1 % und besonders bevor- 
zugt kleiner 100 ppm abrelchert. Die notwendige Reinhelt der IF hangt hier immer von 
der leweils fOr das Verfahren konkret geforderten Reinheit im Destillatstrom der Bctrak- 
tivrektifikation ab. Denn sobald sich Verunreinigungen in der zurQckgefOhrten IF bef.n- 
20 den. verdampften sie teilweise beim Eintritt in den Kolonnenkopf ""^/^^j^^^^^"^^" 
das Destillat. Reicht im Destillat eine Reinheit von 95 %. wie z.B. .n be^'™;"*^" ^^'^^^^^ 
bei der Ameisensaure/Wasser-Trennung. dann kann auch bis zu ca. 5% Wa^r «^ der 
zuruckgefuhrten IF enthalten seln. Slnd dagegen 40 ppm Reinhert .m De^liatstrom 
gefordert. dann soltte die zurOckgefOhrte IF auch nicht mehr als In dieser GrftBenor- 
25 dung mit Schwersleder verunreinlgt seln (40-1 00 ppm). 

Alle angegebenen Konzentrationen slnd. wenn nicht anders gekennzeichnet, auf die 
Masse bezogen. d.h. % bedeuten Gewlchtsprozent und ppm bedeuten Gew.chts-ppm. 

'30 Weiterer Gegenstand dieser Anmeldung ist ein alternatives Verfahren zur Aufarbeltung 
eines Sumpfstromes enthaltend Schwersleder und lonlsche Flussigkert aus e.ner 
Exlraktiv-Rektlflkation. bei welcher die lonlsche FIQsslgkeit als Entrainer e.nges^zt 
^d. welches dadurch gekennzeichnet 1st. dass man den Sumpfstrom e-n^n^^rt Inert- 
■ Tas b^ufschlagten Stripper zufQhrt. Je nach konkretem. verfahrenstechnischem An- 
35 wenS^ngs^U empfiehrt 'rch hler besonders ein Betrieb des Strippers bei Umgebungs- 
Tck dat dlesem Fall die Inertgase nicht verdichtet werden mOssen. In anderen An- 
wendung fLn erweist sich ein Betrieb des Strippers bei Unterdruckfahn.e.se. bevor- 
LTeTnem Druck Melner 900 mbar. besonders bevorzugt kleiner 500 mbar als beson- 
dere vortellhaft. da hier bei gleichem Inertgasstioms die IF auf einen niedngeren 
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Schwersiedergehalt abgereichter werden kann, bzw. bel glelcher Abreicherung ein 
gerlngerer Inertgasstrom notwendig ist. 

Die erflndungsgemSBe Druckabsenkung bei der Verdampfung fOhrt zu einer 
schonenden und effektiven Abtrennung der verdampfbaren Schwersieder von der 
tonlschen Flussigkeit. Hierzu wird das Sumpf produkt enthaltend ionische Russigkert 
mit Verunreinigungen von Schwersieder einem weiteren Verdampfer zugefQhrt. Dieser 
wird bei redzuziertem Druck betrieben. wodurch die Verdampfung des Schwersieders 
bei relativ niedrigen Temperatureh gefordert wird. 

Die Extrakliv-RekBfikation wird in einer bevorzugten Ausfuhrungsform bei etwa 
Umgebungsdruck betrieben. Je nach konkretem Anwendungfall kann sich aber auch 
eine Ober- oder UnterdruckfahnAre.se besonders empfehlen. Dieses hangt ab von dem 
Dampfdnick der zu trennenden Komponenten und damit von der sich einsteilenden 
Kondensatortemperatur. Sieden die zu trennenden Komponenten aiie be. sehr 
niedrigen Temperaturen. so wird der Fachmann den Dmck in der Kolonne erhohen 
d^^dle KZensatortemperatur nicht unter 50 »C sinkt. Sonst kann zur Kuhlung ke.n 
K^w^sser mehr ven^endet werden. und die Kosten steigen. da Kaitwasser oder gar 
Sole teurer sind als KDhlvnasser. 

Der Druck Im Verdampfer betrSgt klelr,er et«a 500 mbar, bevorzugt Welrier 100 mbar^ 
bel^Xrs bevorzug. Lner 20 mbar. In einer bevorzugten "^T^T^JT 
etwa gleioher Temperatur Im Ve«lampfer «ie Im Kotonnonsumpf der Ante.1 des 
Schwersieders m der lonlschen FlOsslflkelt deuUloh emledrigt wenJen. 

Die Dampfe des Sctvwersleders werden entweder duroh elne 

Oder zuerst kondenslert und dann dureh elne FlDss^etepun,** <^er e.n 
^o3Sdi7s Fallrohr auf Umgebungsdruck gebracht Bn barometnsohes Frtlrohr rat 
^nne^^rohr n dem die HOsslgkei, s«h. und ihrer Masse und der 

HnltSctteSrOruckaulbaut Bn 10 m hohes mIt Wasser gefOlltes Bohr wurde 
S^^^^^lngvon 1 barerzeugsn.D^Kondensa«ondesSchwers,e^ere 

VerdamplertJmok und RelnstoHbedlngungen. da Im Kondensator nur nooh 
^?SmriB^ schwersieder anwesend Ist. Damit ergeben sich relate n,ednge 
?em"Zte?elst soger unterO-Cilegen. Die lewelllgeremper^rh^^^^ 

olmrfdmik des Schwersieders ab. ZB.: liegt die Sledetemperatur von Wasser fur 
W mbar^i 6 9 "C. HIer kann Je nach konkieter T-ennaufgabe elne K«temasch,ne 
Kflhtno S^s Kon*nsators notwendig seln. Der Vortell der Veriante mIt Kondensator 
undSo^der FlOssi^ei^^ Ist. dass kaum Schwersieder verioren geht Be, 
V^^^i' vakuumpumpe ohne Kondensator geht der Schwersieder uber d,e 
Gt^^^ren. Bel der Verwendung einer Vakuumpumpe mrt Kondensator be. 
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Umgebungsdruck geht kein Schwersieder verloren. Vorteil dieser Variante ist, dass der 
Kondensator meist mit billlgem Kuhlwasser gekuhit warden kann. Besonders vorteilhaft 
Ist es, als Vakuumpumpe eine Flussigkeitsringpumpe einzusetzen. Dann ist bereits 
eine Teilkondensation bei der Kompression moglich und damit werden die zu 
5 verdichtenden SchwerslederdSmpfe und die notwendige technische Arbeit geringer. 
Die Russigkeitsringpumpe kann in einer bevorzugten AusfQIimngsfomi mit ionisctier 
FiOssigkeit als Laufmedlum betrieben werden, was den Vorteil hat dass die lonische 
ROssigkeit einen zu vemachldssigenden Dampfdruck liat. 

10 Besonders geeignete Verdampfertypen sind Fallfilmverdampfer oder DQnnscliiclitver- 
dampfer, da sie eine geringe Verweiizeit und ein geringe TenDperaturdifferenz aufwei- 
sen und damit die ttiermisclie Beiastung der Produkte verringert wird. Der Fallfilmver- 
dampfer ist einfaclier konstruiert und weniger anfailig, da er keine sich dretienden Tetle 

• enthait. Daher sind die Investitions- und Betilebskosten eines Falifilmverdampfers ge- 
5 ringer. Wenn mdglich sollte daher ein Fallfilmverdampfer verwendet werden. 

Durch den bei Unterdruck betriebenen Verdampfer sind extrem niedrige 
Konzentrationen von Schwersieder in der austretender lonischer Flussigkeit errelchbar. 
Diese lonische FiOssigkeit kann bevorzugt zur Extraktiv-Rektifikation zurOckgefOhrt 
20 werden, lind damit sind sehr hohe Reinheiten an Lelchtsieder im Destillat der Extraktiv- 
Rektifikation errelchbar. 

In einem alternativen Verfahren kann das Sumpfprodukt enthaltend lonische FiOssig- 
keit mit Verunreinigungen von Schwersieder einem mit Gas oder Dampf betriebenen 
25 Stripper zugef uhrt werden. Der Druck Im Stripper liegt - wie vprstehend eriautert - je 
nach konkretem Anwendungsfall bevorzugt bei etwa Umgebungsdruck, es kann sich 
jedoch auch ein Betrieb des Strippers bei einem Druck kieiner 900 mbar, besonders 

• bevorzugt kieiner 500 mbar besonders empfehlen. Der Stripper wird bevorzugt im Ge- 
genstrom betrieben (Figur 3). Dabei wird die mit Schwersieder beladene lonische Flus- 
30 sigkeit am Kopf des Strippers und das Gas im Sumpf zugegeben. Im Stripper reichert 
sich der Schwersieder in der Gasphase von unten nach oben an und in Abhangigkeit 
von Stripperhohe und eingesetztem Gasstrom sind extrem niedrige Konzentrationen 
von Schwersieder in unten austretender lonischer ROssigkeit erreichbar. Diese loni- 
sche Flussigkeit kann bevorzugt zur Extraktiv-Rektifikatioh zuruckgefOhrt werden, und 
35 damit sind sehr hohe Reinheiten an Lelchtsieder erreichbar. 

Zum Strippen vwrd bevorzugt ein Gas eingesetzt, das biliig, verfugbar, ungiftig und inert 
ist, Besonders bevorzugt wird Luft als Inertgas verwendet. Hier ist zu beruckslchtigen, 
dass die Luft u.U. von Luftfeuchtigkeit (Wasser) befreit, d.h. getrocknet werden muss. 
40 Die Luftfeuchtigkeit kann Im Sommer bis zu 1 % ausmachen. Da diese Luft im Gegen- 
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Strom in Kontakt mit der aus dem Strippersumpf austretenden lonischen Flussigkeit ist, 
kann bei hoher Luftfeuchtigkeit eine gewisse Wasserkonzentration in der lonischen 
Flussigkeit nicht unterschritten warden. Ist die Wasserkonzentration zu hoch, so wird 
zuviel Wasser in die Extraktiv-Rektlfikation eingetragen. Dort verschmutzt es entweder 
5 das Kopfprodukt Oder fQhrt zu anderen unenAfOnschten Effekten. Die Lufttrocknung 
kann z.B. uber Adsorptionsverfahren, die in der Uteratur bekannt sind (Molsiebe etc.), 
errelcht werden. 

In einer vorteilhaften Variante kSnnen auch uberhitzle DSmpfe, bevonzugt von Kompo- 
10 nenten, die bereits im System vorhanden sind, als Strippmedium eingesetzt werden, 
wie Z.B. bereits enthaltener Leichtsieder. Bel Verwendung des Leichtsfeders ergibt sich 
der Vorteil, dass Spuren von Leichtsieder In der lonischen FIQsslgkeit enthalten sein 
dOrfen, da der Leichtsieder bel der RQckfOhrung der lonischen Flussigkeit zum Kopf 
keine dort stdrende Verunreinigung darstellt. Desweiteren kdnnen die StripperbrOden 
dann mit KQhIwasser vollstandig kondensiert werden, da kein Inertgas anwesend ist. 
Die Veriuste an Schwersieder sind dann minimal. 

Das Kopfprodukt des Strippers enthait Gas mit angerelcherlem Schwersieder. Dieser 
kann, wenn es kein Wertprodukt darstellt, verbrannt werden, bzw. wenn er ungiftig ist, 
20 In die Umgebungsluft abgegeben werden. Falls der Verlust nIcht gewOnscht ist, kann er 
Ober einen Dephlegmator zu einem groBen Anteil abgeschieden werden. Unter einenfi 
Dephlegmator versteht man einen Teilkondensator (die Inertgase sind bei dlesen Tern- 
peraturen nicht kondensierbar). Auch hier sind in Abhangigkeit vom konkreten Anwen- 
dungsfall wieder niedrige Temperaturen und damit eine Kaltemaschine notwendig, urn 
25 den Schwersieder quantitativ abzuschelden. Dabei Ist zu berucksichtlgen, dass bei der 
Stripperverslon der gesamte Gasstrom, also Inertgas Oder Dampf und Schwersieder 
abgekQhIt werden muss. Die benOtlgte KSItelelstung ist bei der Verdampferversion, bei 
der nur der Schwersieder abgekQhIt wird, geringer. 

30 Bei der Entscheidung, ob ein Dephlegmator notwendig ist, mussen wieder hohere In- 
vestitionskosten gegen die Veriuste an Schwersieder abgewogen werden. Dieses Ist 
anhand einer Kostenrechnung mogllch. Ob die eine Oder andere Variante wlrtschaflll- 
cher Ist, wird wesentllch vom Stoffsystem und von der GraSe der Aniage bestlmmt 

35 Eine weltere vorteilhafte Variante des Verfahrens ist die Komblnation von externem 
Verdampfer und Stripper. Das Sumpfprodukt enthaltend ionische Flussigkeit mit Verun- 
reinigungen von Schwersieder wird dabei zuerst in einen erfindungsgemaB bei Unter- 
druck betriebenen Verdampfer und danach in einen Stripper gegeben. Ob der Stripper 
bei Umgebungsdruck Oder bei verringertem Druck betrieben wird, hSngt auch hier von 

40 der jewelligen Trennaufgabe ab. Dadurch das die Anzahl der Apparate zunimmt, stel- 
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gen zwar die Investitionskosten, andererseits verringern sich die Energiekosten. In 
Prozessen. bei denen die Energiekosten gegenOber den Investitionskosten ubenwie- 
gen, ist dieses die bevorzugte AusfQhmngsform. 

; Der Verdampfer kann bel alien oben beschriebenen Versionen insbesondere bei der 
Kombination mit dem Stripper in einer vorleiihaften Version als einfacher Flash, also 
ohne zusatzlichen Warmeeintrag. betrieben werden. Dann verdampft der Schwersieder 
rein durch die Druckabsenkung. Die Verdampfungsenthalple wird dabei aus der Inne- 
ren Energie der Russigkeit gewonnen. d.h. die Temperalur der In den Verdampfer ein- 

D tretenden FlQssigkelt wIrd sich abkflhien. Da die Menge des Schwersieders relativ klein 
ist zur Menge der lonlschen RQssigkeit. ist die Temperaturemiedrigung auch klein. 
Vorteil dieser Varlante Ist. dass der warmeObertrager Im Verdampfer eingespart wer- 
den kann. 

im Abtriebsteil der ExtrakUv-ReWlfikatlon wird der Leiohtsleder {IS) von Schwei^eder 
(SS) und ionisoher FlOsslgkeit (IF) abgetrennt, so dass Im Sumpf koln l^^^' 
mehr vorhanden Ist Dieses ist durch sine ausrelchende Trenr«tufenzahl im At^ 
ttebstell tor den Faehmann der DestilMon erreiohbar, wenn die IF eine Selel*vtet 
von 8*Ber 1.3 bewlrkl, was mre Aufgabe Isl. Da die IF kelnen Dampfdruck bes« 
3t die Dam*hase Im Sumpf vollst4ndlg aus ^^^^f"J'T°^ 
dun* elnen dampH5nnlger Seitenstrom abgezogen werden. D,e 
gung des Seltenstroms ertolgt nach den Obllohen Regeln. Dabe. ,st zu 
Zl einen gee,gne«n Abschelder FIOsslgke««,apfchen «^««"™* ""^^ j^^^' 
da sons. IF mIt ausgetragen «M. Da der Trennfaklor amchen "-^ f "J^"*"^ 
1st. relcht eIne Verdampfungsstufe zur Abtrennung aus. Nur fur den dass 
^ei« schwersledende Vemnrelnlgungen vorhanden slnd, bzw. .m Sumpf emstel«n 
^"n Gemlsoh aus IF und herkammnchen Usungsmltte. als B*«.nerve™endet 
«u,de, slnd zwischen Sumpf und Seitenstrom weitere Trennelemente notwend.g. 

Das schwersledende ProduM wl«l mit dem Seitenstrom bevorzugt Im AbWebstell nahe 
am S^m^^nders bevorzugt von eIner der 3 untersten Sfcifen. ganz besonders 
bevorzugt dlrekt von der untersten Slufe abgezogen. 

Die optlmale Menge des Seltenstroms hSngt von der zuBsslgen Temperatur Im Sumpf 
Sal-Rek^kaflon ab. Je fl*3er der Strom, desto mehr SS wtnJ aus dem Ab^ 
J*^ell der Kolonne entfemt und wenlger SS 1st im IF und damit Im ^^^Zi 
stelgt die Temperatur im Sumpf. denn die IF hat kelnen DarnpfdniC^ H.er smd 
d^ thellsche Stabilitst der Komponenten Im Sumpf und die Belastoarkert des M^- 
2 r^^riickslchtigen. Ziei Ist ein mogllchst nledrlger SS-Gehal. in der IF them.- 
^h^SchSden her«Hzurufen. Je nach Stoffgemlsch und Betrlebsdmck kann d,e zuias- 
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sige Sumpftemperatur von 50»C bis Qber 200°C betragen. Bevorzugt liegt sle zwischen 
100 und 200»C. Wegen der thermischen Stabilltat gSngiger ionischer RQssigkerten 
sollten asO'C, bevorzugt 200°C nicht Qberschritten werden. 

Ober den Seitenstrom kann der Gehalt an SS im IF- reichen Sumpfstrom der Kolonne 
stark emiedrigt werden. Erreichbar sind Gehalte an SS in IF von kleiner 10 %, bevor- 
zugt kleiner 5 %. besonders bevorzugt kleiner 1 %. wobei die erreichbaren Werte von 
Druck und zulSssiger Temperatur Im Kolonnensumpf abhSngen. Vorte.lhanfur die Ab. 
rJicherung des SS aus der IF sInd neben der hohen Temperatur ein hoher Dampfdruok 
des SS und ein niedrlger Kolonnendruck. 

Sou der SS als flOssiges Produk. anfallen, so ist der dampft6m.ige Seltenslrom mK 
Hllfe eines zusStzllchen Kondensators zu verflClssigen. 

In einer besonders bevorzugten AusfDhningsfom, witd die erflndungegemaBe Aufa*ei- 
X^^s^ l Ve«Jan.p(er bzw. und /Oder SWpper mlt den, Seitenstrom kcml.™ert 
HlX* Kann die effeidve und sci^nende Ge«innung 

keit in «r(ah™<«tect».isch eirrfaoher Weise veiter verbessert werden. in Rgur2 ,st 
le K^binaaon von Seftenstrom und Verdampier d^esteiit ^^f^^*^, 
Raktiflkatlonskolonne (20) wird Ober Uitung (21) der l=eed und Leitung (22) d.e «ni 
^hTFr^kT^Js Entriner zugetQhrt. Ober Leitu^ (23) ^f^'^^^J^ 
Shrt Weis leitung (24) wird der Sumplstron. eine^n Verdampfer (25) zugefuiirt. .n 
^^^rt^n^rUemSBe Abtrennungdertonischen FIDssigkel. erfoigt D,e so 
I^lTlTsche FiDssigkeit i<ann Ober leitung (26) emeut in die Gegens^-om- 
SX^^ X^*^"^ ^ ^■^"^^ AusJui-rungs- 

forzSit^-'^ande^n SeKenstrom (27) ^rd damp«6rn,iger Schwere^ aus 
n^Le (20) abgezogen. ««lurch die Auftrennungweiter verbessert w,rd. 

in Flour 2a ist aufbauend auf Rgur 2 belm Verdampler der Kondensator mil naclitol- 
oerdT^igkeltspumpe durch einen Verdtehter (28) ersetzl warden. D.e auf Umge- 
Tng^S^^^l.^ Schwersiedert,rflden werden in eU,en, Kondensator verflus- 

sigt. 

in Fiaur 2b Is. aufbauend auf Figuren 2 und 2a als VenJIchter eine FiOsslgteitsring- 
• (29^nQesetzt Ein Tell der lonischen HOsslgkelt, die aus dem Verdampfer 

' aS ^Z^S^^'^s Rlngfiosslgkeit zur FlOsslgkeitsnngpumpe gefOhrt. D,e^ 
Z^ZL. betrleben. Das be. UmgebungsdnKK anfaiiende Gen„sob aus 

IF und SS wird in den Abtrlebstell zurOckgefQhrt. 
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In ngur 3 1st eine Komblnation von Seitenstrom und Strippkolonne zu sehen. Der Ge- 
genstrom-Rektifikationskolonne (30) wirel Qber Leitung (31) der Feed und Leitung (32) 
die ionische FIQssigkeit als Entrainer zugefOhrt. Ober Leitung (33) wird der Kopfstrom 
abgefOhrt. MIttels Leitung (34) wird der Sumpfstrom einem Stripper (35) zugefuhrt. in 
welchem die erfindungsgemaBe Abtrennung der ionischen Flussigkeit erfolgt. Hierzu 
wird Ober Leitung (38) inertgas in den Stripper gefQhrt und das Inertgas und Schwer- 
sieder enthaltende Gasgemisch Qber Leitung (39) abgeieltet. In einer bevorzugten Aus- 
fOhrungsform werden Anteile des Schwersieders in einem Dephlegmator abgeschie- 
den Die so gewonnene ionische RQssigkeit kann Qber Leitung (36) emeut in die Ge- 
genstrom-Rektrfikatlonskoionne rOckgefOhrt werden. Je nach konkretem Anwendungs- 
fall ist ein warrneObertrager notwendig. um die IF vor der erneuten Aufgabe auf die 
BctrakBv-Reklifikationskolonne auf die geeignete Temperatur abzukOhlen. Uber den in 
einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsfomi zusStziich vorhandenen Sertenstrom 37) 
wird dampffdrmiger Schwersieder aus der Kolonne (30) abgezogen. wodurch die Auf- 
) trennung weiter verbessert wird. 

Die Haenschalten und BeschreBHingen, die wrter oben zum Verelatnpfer genannt 
^'^Xnen au. die bevo«ug.e Ko.«na«on von ^^'^^"^^"^ 
bel der Extmkllv-ReWkatlon Obertragen «e-den. Darflber h,neus erg« s,ch fotgen- 

^ MderKombinaaonvonSetenstromundVerdanr^erwlnleinQromenderSoi™^^^ 
Sder ^h^tlump. der Extrek.iv.He«Ka«on Ober den SeHenstrom abgetrenot und 
der KConne nachgeschalteten Verdampfer abzuWnnende SW>m weeent- 
aerinarr Die Menge der Ionischen ROsslgkelt. die durch den Verdampfer flieBt 
25 ^wSgter^.?derGel«*anSoh»«rslederverringertslch.DerSch^^^^^ 
S^ltS^n^lokbeWebenenVerdamp.erve«iampn.l<annent»ederd,r 

Z^Z ml. einer BOsslg.e«spumpe au, ^'^^^f^J^^^ 
ml, einer Vakuumpumpe abgesaug, werden. Da du,ch ^"^^^J^^^. 
Sohwersieder Ira Verdampfer abgettennt werden muss. >8, "^J'^-T^^^Zl 
dampfer leloh,er, er kann Kleiner gebau, werden und wenlger Bnergie w.rd be. Ver- 
damptung und der evenhall folgenden KondensaSon verbraucW. 

I^ls, v^rd au* der Schwersieder en«^ende ^^^"'^'^^^^f^^^^ 
K™,rtonsator arbeltet Im Veigleloh zu dem Kondensa,or des nachgeschaBeten ver 
« d^^^rsCl h6hel D J. Daml. fall, die Kondensa«onsenergle vom Sel,ens«om 
rhCre^Cruran, und es kann hierzur WSnneabfuhr bll.lgee KOhlwasser 
oenuS^^rBei ausr^lchenderTemperamrkann die Kondensatonsenergie so^r 
rSnrt™ng genum werden. QlelchzeWg verringert sich d,e Kondensattons- 
"nL^rim des Ve«.amp,ers, die mH deu«lch teuerer Kaifeenerg. abzu- 



BASFAWlengesellschafl * 20tf30511 PF 54784 DE 

22 

fuhren ist. Dieses ist einer der wesentlichen Vorleile der Kombinatlon aus Seitenstrom 
und Verdampfer. 

Nachtell der Verwendung eines Seltenstroms ist. dass die gesamte Energie. die von 
der Extraktiv-RelcBflkation gebraucht wird. im Sumpf der Kolonne auf einem hoheren 
Temperatumiveau zugefOhrt warden muss. Zusatzlich nimmt die Sumpf energie zu da 
der Schwersieder dampfformig im Seitenstrom entnommen werden muss. Dadurch 
vergroBert sicin der Sumpfverdampfer. 

Dieses fOhrt zu einer Erh5hung der investltions- und Betriebskosten fQr die Bctraktiy- 
Rel*fikation. Dam steht die deutllche Ernledrigung der Kosten beim nachgeschatteten 
verdampfer gegenuber. Beide Effelcte mOssen berQcksichtigt und gegenetnander auf- 
g^^gen werden. Das Optimum ist vom Stoffsystem und der ^^^;i^^^!'^XrXe^ 
abhangig. Da Kalteenergie generell teurer ais Dampf ist. Qben^egen h&uhg d.e Vorte.- 
le. die durch den Einsatz eines Seitenstroms erreicht werden. 

Die Eigenschaflen und Beschreibungen. die welter oben zur Variante mit Stripper ge- 
n^nt v^Klen sind. k5nnen auf die Kombinatlon von Stripper und Se.tenstrom be. der 
^tktiv.Rektmkatlon Obertragen werden. DarQber hinaus ergibt -ch *o.^^^^^^^^^^ 
Durch den Seitenstrom wird wieder der GroBtell des Schwersieders dampfformig aus 
der Kol^^^^^^^^ Dieser kann bei Bedarf in einem zusatzllchen Kondensator ver- 

F dann kleiner ist. ist die Trennaufgabe fOr den folgenden Stripper leichter. Der dort 
beSSe Ga J Lr Dampfstrom wird geringer und die Strippkolonne -rd ^-ne^ Da 
dSi^onzentration an SS in der IF abnimmt, sinkt auch die -twend.ge Hohe^^^^^ 
sCrs. Die Verringerung der H5he f... aber verg.eichsweise ^"^'^^^^^^^^ 
eintretende Konzentration. sondem die geforderte Reinheit der austretenden IF die 
H8he der Kolonne maBoeWioh bestimmt 

Bei der Version Seitenstrom mit Stripper und Depiileflmator nimmt durch Selten- 
^ Lsatzlich zu den Verinderungen l«im Stripper die Kuinlleietung ^^^J^'^ 
r^eomatoie deutUch ab. Da t^er nur eln Teil des Schwe'S,ede,^ uber den Kopf- 
Zym L ar*.pera austritt, i<ann es sioh Im Bnzelfaii iohnen, d,esen AnW d»s 
^^ieders mn dem inertgas zu entso^en, d.i,. Ihn nict« zu 
i kZdie for die KondensaHon not>»endlge i«emaechlne eir«oh.«Bl,ch *:„'^„^" 
^ergle f Or Ve«liol*,r und i<Ohlung eingespan we«len. Ob die Vemngerung der In- 
^'ons- und Bethebstosten du«^ die Hnspaning des 

r^Mnc. Kofiten for den Verlust an Schwersieder Qbenwiegen, ergibt eine Kostenre 
I^IZ^^ Sto^system ab. Quiches giK »r den SeKenstrom. Ob 
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er bei der Strippervariante wirtschattllch Isl. muss Qber eine Kostenrechnung fur den 
Einzelfall bewertet warden. 

In einer vorteilhatten Varlante wird Qberhitzter Dampf als „lnertgas" zur Reinigung der 
IF Im Stripper eingesetzt. MIt Seltenstrom ist, wie oben bereits aufgefuhrt. die ben6tigte 
Dampfmenge relativ Klein. Der Stripperkopfstrom kann bei dieser Variante vollstandig 
kondensiert werden. da er kein wirkliches Inertgas enthalt. Der so erzeugte HQssig- 
keitsstrom enthait ein Gemisch aus LS und SS, das an passender Stelle der Extraktlv- 
Rektifikation zugef Qhrt und so wieder aufgearbeltel wird. Der Schwersieder wIrd nur 
Qber den Seltenstrom ausgeschleust. Vortell dieser Variante ist, dass keine Kaitema- 
schlne f Or die Kondensatlon gebraucht wird. Es kann mit billigem Kuhlwasser gekuhit 
werden. ZusStzllch geht keIn Schwersieder verioren. 

Die version mit Stripper und Seltenstrom ist besonders vortellhaft bei Systemen. bei 
denen der Schwersieder Wasser Ist. Dann kann der Strlpper-Kopfauslass. da er nur 
Wasser und Inertgas enthftlt. einfach an die Umgebungslufl abgegeben werden. Da 
wasser bereits Im System enthalten Ist. muss das Inertgas eventuell nicht getrocknet 
werden. Ob eine Trocknung notwendig Ist. muss anhand der maximal zuiSssigen Kon- 
zentratlon von Wasser in der aus dem Strippersumpf zurOckgefuhrten IF entsch.eden 
werden. Diese wird, wie oben bereits ausgefuhrt. von der Wasserkonzentraton .m e.n- 
tretenden Inertgasstrom bestimmt und wirkt sich auf die Wasserverunremigung .m Des- 
tillat der Kolonne aus. 

Das erflndungsgemaue Verfahren bletet eine vertahrenstechnisoh airtache und wirt- 
schafMlche MBglichkelt der Autaibeltung des Sumpfstromes aus der Exlrejkbv- 
^wmKaflon. Ml. geringem apparativem Aufwand kann hiarbai K>n,scha Fl^gkart ,n 
hohar Relnhatt gawennen werden. Dabel sind die fOr die Trennung '""O^^ 
Temparaturen relativ niedrig, was nei»n einer Verringerung des EnerB«l>«la*auch 
a^na unerwonschta Zar^tzung der lonlsohen HOssigl^H vem,eidet D,e so 9ewon,»ne 
^isohe ROssi^elt kann emsut in die Kolonne zurfl*gefOhrt werden und dort emaut 
als Entialner Venivendung linden. 

Veraion nur Seltenstrom ohne zus4tzllohe Aufarbeitung das S"™Pte;[°^^fL_,„ 
Wird die mit Besten an SS beladanan IF direK. dem Kop. *r ^^^"'^^^^ 
Tugegeben (KrelslauffOhrung der 15. so wird ain Tall des SS "^^^'"'^.^^ 
Thase gelangan und das Kopfproduict (LS) vemnremigen. Wann 
mngen «r den LS modarat sind. dann kann die Abralohemng des SS u,. IF a««ne 
duTeman Saitens^om durchaus ausrelol»n. und ea Ist keine welte-a Aufa,te,tung 
der IF ndtig. 
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In dieser besonders vorteilhaften Variante wflrde ein azeotrop- Oder engsledendes 
Gemisch durch Zugabe einer IF in einer Kolonne mit Seitenstrom ohno weltere Zusatz- 
apparate in LeIcW- und Scliwersieder aufgetrennt warden. GegenOber einer normalen 
Exlral«tiv-Relctifilcation, die immer eine zweite Kolonne zur Aufarbeitung des Entrainers 
bendtlgt, bedeutet das eine erhebilche Einsparung an Investitionslcosten. 

Alle Aufarbeitungsvarianten wurden bisher fur die lonischen Flusslgl<eiten beschrieben. 
Sle gelten analog fur alia Entrainer bei der Extraktiv-Destlllation, die einen besonders 
niedrigen Dampfdruck haben, wie z.B. hypen^erzweigte Polymere [Seller. M.; „Dendritic 
Polymers - interdisciplinary research and emerging applications from unique structural 
properties". Chem. Eng. Technol.. 25. 3. 237 (2002)]. Dendrimere [Inoue.K.. „Func- 
tional dendrimers, hyperbranched and star poiymers" Prog. Polym. Sci., 25, 453 
(2000)] Oder glinliclie Substanzen. 
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5 Beispiele 

In den foigenden Beispielen sind alle Konzentrationen. wenn nicht anders gekenn- 
zeichnet. auf die ly^asse bezogen. d.h. % bedeutet Gewichts-% und ppm bedeutet Ge- 
wichts-ppm. 

in alien Beispielen betmg der Zulauf in die Extraktiv-Reklifikationskoionne 8^ i<g^ 
eines blnaren Gemisches bestehend aus 77 o/o TMBCTrimethylbo.^) ""^23 % Met^^^^ 
noi. Die Kolonne hatte Immer 20 Stufen und wurde bei einem Rucklaufverhaltnis yon 
RV = 0.5 und einem Druck von P = 1 bar gefahren. Der Feedboden lag .mrnej auf Stu- 
fe 12. Die Versuche wurden immer so eingestellt, dass als Kopfprodukt 650 kgAi TMB 
mit einem Reslgehalt von 500 ppm Methanol anfielen. 

Extraktiv-Rektifikation mit Verdampfer bei 1 bar (Beispiel 1) . - 
Tvergleiche Figur 2 ohne Seitenstrom und ohne DrosselvenUI zwischen Kolonne und 
30 Verdampfer) 

Am Kopf der Kolonne wurde die IF (i.Ethyl-3-l^ethyl-lmidazoiium-Tosylat) mit 
1441 kg/h aufgegeben. Sie enthielt 103 ppm l^ethanol. Kopf- und Sumpftemperatur 
■ stellten slch bei 67 und 95.4 "C ein. Als Sumpfprodukt ergab sich ein Strom von 
35 1635 kg/h mit 88 % IF und 12 % Methanol. Das Sumpfprodukt wurden .n den nachge- 
chaltrnVerdampfergefQhrt.Derwu^^ 

fat nden BrOden wurden in einem Kondensator bei 1 bar und 64.6-C kondensiert. Als 
VerdampferbrOden fiel reines Methanol mit 179 kgAi an. Der Sumpfauslass betrug 
1456 kg^ mit 99 % IF und 1 % Methanol. Von den warmeObertragem wurden folgen- 
40 de Energlemengen verbraucht Kolonnenkondensator: 90 kW. Kolonnenverdampfer: 
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134 kW, nachgeschalteter Verdampfer 182 kW, Kondensator der Verdampferstufe: 
64 kW. 

Ergebnis: Der Sumpfauslass des Verdampfers sollte eigentlich als gereinigte IF zur 
5 Extraktiv-Rektifikation zuriickgefuhrt werden. Er enthalt bei dieser Variante noch 1 % 
Methanol. WQrde dieser Strom tatsachlich wieder als Entrainer bei der Extraktiv- 
Rektifikation venwendet, wSre die Kopfreinheit von 500 ppm Methanol nicht errelchbar. 
m dieser Version muss der Sumpfaustrag des Verdampfers venworfen und der Extrak- 
tiv-Rektifikation standig frische IF zugefQhrt werden. Eln solches Verfahren ist wlrt- 
10 schaftlich nicht sinnvoll. 



Extraktiv-Rektifikation mit Verdampfer bei 10 mbar (Beispiel 2) 
(Vergleiche Figur 2 ohne Seitenstrom) 



Hier werden nur die von Beispiel 1 abweichenden Bgenschaften aufgefuhrt: 
Der der Extraktiv-Rektifikation nachgeschaftete Verdampfer wurde bei 10 mbar und 
180°C betrieben. Die VerdampferbrOden wurden Im Kondensator bei -19.5°C 
vollstandig kondenslert. Ein reiner Methanolstrom von 194 kgAi viel dabei an. Im 
nachgeschalteten Verdampfer und Kondensator wurde eine Energiemenge von 
20 1 85 kW bzw. 81 kW iibertragen. 

ergebnis: In dieser vorteilhaften Version, ^ bei glelcher "«*9f^;?;^^;f^^^ 
fertempe«Uir eln Restgehall von 100 ppm Methanol in der zumckzufuhrenden lon^ 
aTen HOssigkeit err^ichl Dlese IF kann «ieder als Entiainer genutzl werden um die 
25 SJo^rcLllatreinhel, zu errelchen. Die Baraldiv.Re«l<a«on ™rde gegenuber 
dem Beispiel 1 unverSndert t>etrieben. 

Extraktiv-Rektifikation mit Stripper (Beispiel 3) 
(Vergleiche Figur 3 ohne Seitenstrom) 

HIer werden nur die von Beispiel 1 abweichenden Bgenschaften aufgefOhrt: 
Als B^tralner wurden 1523 kg/h IF. die mit 1 ppm Methanol -runre,n.g^ wa^ a^geg^^^^ 
ben. Als Sumpfprodukt der Bctraktiv-Rektifikation fiel ein Strom von 1717 kg/^ 89 /o 
,F und 1 1 % Methanol an. Er wurde auf den Kopf des Strippers gegeben derinsge- 
35 samt 9 Stufen hatte und bei 1 bar betrieben wurde. In den Strlppersumpf wurden 
2305 kg/h getrocknete. auf 1 80'C vorgehelzte Luft gegeben. Der S;rlPP;rkopf s^om 
^rde Lm Dephlegmator zugefuhrt. der bei .5.40C ein GroRtei. ^es damPfform.gen 
Methanols abscheldete. FlQssig flelen Im Dephlegmator 1 22 kg/h Methanol an^Der 
Rest des Methanols entwich mit dem Luftstrom bei einen Restgehart von 3 /o Metha- 
40 nol. Der Sumpfaustrag des Strippers betrug 1523 kg/h IF mit einer Restbeladung an 
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Methanol von 1 ppm. Die in den Warmeubertragem benStigten Energiemengen waren: 
Kolonnenverdampfer: 138 kW. Stripperluftvonwanmung: 100 kW. Dephlegniator des 
Strippers: 88 kW. 

; Ergebnls: Durch den nachgeschalteten Stripper kann der Restgehalt an Methanol in 
der zurQckzufOhrenden lonischen FIQsslgkeit bis auf 1 ppm reduziert werden. Dieser 
Wert liegt deutllch niedriger als im Beispiel 2 (Version mit Verdampfer bei 10 mbar). 
Um diesen Wert bei der Verdampferversion zu erreichen, mQssten dort noch wesent- 
lich hohere Temperaturen Oder niedrigere DrOcke eingestellt werden. FQr Trennaufga- 
3 ben. bei denen besonders hohe Kopfreinhetten In der Extrakliv-Reklifikation gefordert 
sind, 1st die Slrippervariante der Verdampfervariante Qberiegen. 

ExtrakBv-Rektifikation mit Verdampfer und Stripper (Beispiel 4) 

5 Hier werden nur die von Beispiel 1 abweichenden Bgenschaften aufgefQhrt: Der Ver- 
dampfer wurde bei 0.28 bar und 140 °C betrieben. DampffSrmlg traten 182 kgAi reines 
Methanol aus dem Verdampfer aus. Der Sumpfstrom umfasste 1452 kgAi IF m«t 0.8 % 
Methanol. Er wurxle auf den Stripperkopf gegeben. Im Gegenstrom wurden 102 kgAi 
getrocknete. nicht vorgew&rmte Luft gefuhrt. Der Stripperi<opfstrom ergab sich zu 
20 113 kg/h Luft mit 10 % Methanol. Im Sumpf des Strippers wurden 1441 kg^ IF mrt e.-^ 
nem Restgehalt von 1 ppm Methanol entnommen. Die in den wamieQbertragern beno- 
H^en Energiemengen waren: nachgeschalteter Verdampfen 1 1 7 kW. Kondensator des 
Verdampfers: 66 kW. Stripperluftvonwarmung: 0 kW. 

25 Ergebnls: Durch Kombination von Flash und Stripper konnte hochreine 'on-sche FIQs 
sigkeit erzeugt werden. die im Kreislauf gefuhrt werden kann. D.e maximale Ternpera- 
"^^d^r gesamten Aniage betrug nur 140 »C. Dadurch -iedrigt slch^^^^^^^^^ 
Energie. Mit 251 kW Energiezufuhr (Sumpf der Koionne plus nachgeschalteter Ver- 
dampfer) ist diese besonders vortellhafte Variants energelisch sehr gOnstig. 

ExtrakHv-Rektmkatlon mit Seitenstrom und Verdampfer bei 10 mbar (Beispiel 5) 
(Vergleiche Figur 2) 

Hier werden nur die von Beispiel 1 oder 2 abweichenden Eigenschaften aufgefQhrt: 
35 Die zugefQhrte Entrainemienge lag bei 1384 kgAi IF mit einem R^^Sff . 
?03 ppm Methanol. Aus dem Sumpf wurden 179 kg^ reines Methanol dampff6rm,g als 
Se Jnstrom entnommen und danach bei 64.6»C kondensiert. ^-e S^mpftemperatur 
erhOhte sich auf 180°C. Als Sumpfprodukl der Koionne fielen 1399 kg/h mrt 99 /o IF 
undT% Methanol an. Der Verdampfer wurde bei 1 0 mbar und 1 80»C 
40 sator bei -19.5-C betrieben. Die VerdampferiDrQden betrugen 15 kg^ und bestanden 
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aus 100 % Methanol. Der Verdampfersumpf (ROcklauf IF) lag be! 1384 kgAi IF mtt el- 
nem Restgehalt von 103 ppm Methanol. Die Energlemengen der Wamieubertrager 
waren: Kolonnenverdampfer: 301 kW, Seitenstromkondensator: 60 kW. nachgeschalte- 
ter Verdampfer: 4 kW, Kondensator: 6 kW. 

Ergebnis- Wie im Belspiel 2 wird die notwendige Reinheit im Sumpfaustrag des nach- 
geschalteten Verdampfers errelcht und die IF kann zurOckgefOhrt werderu In dieser 
• besonders vorteilhaften Version let durch den Seitenstrom die bel -1 9.5-0 abzufuhren- 
de VJame im Kondensator des nachgeschalteten Verdampfers wesentHch gennger. 
Dieses ist vortellhaft, das KSIteenergie wesentlich teuer ist als Dampf . Zusatzlich sinkl 
die Menge des benOtlgten IF-Kreislaufs und der Methanolverlust ist genng. 

Extraktiv-Rektifikation mit Seitenstrom und Verdampfer bei 10 mbar und RQsslgkefts- 
ringpumpe (Belspiel 6) 
i5 (Vergleiche Flgur 2b) 

Hier werden nur die von Beiaplel 5 abwelchenden Ergebnlsse aufgefOhrt 
Dte TOsslgkeltsrIngpumpe «urde venvendet. um die 10 mbar im nachgeschalteten 
V9,^rfre.nzu*Uen und das abgesaugte Methanol au. Umgebungsdn«kzu 
koZlleren Die Pumpe wurde mlt IF ais PumpflOsslgkelt betrieben. Dazu »urden 
IToTTeln Tell der aus dem Sump, des nachgeschalteten Verdampfers austre- 
ZZ^^Z^ und auf 2rc abgekOhlt. Dlese IF wurde der ™s«gke«snng. 

Sis m der IF. Der bel UmgebungsdnK* austretende Strom von ^9* «h>halt 
^ F 2.5 % Methanol, Er wurde In den Sumpf der ^'^'^^^ 
^iemhrt De dampfiemilge Seltenstram Im Sumpf der Kolonne steg durch d,esen 
KrS au, 193.8 k^h relnes Methanol an. Au, die 

wurden dabei 1381 kgm IF mlt 103 ppm Methanol gegeben. Der Sumpfaus^ 
^lonne «ar 1498 Kg/h IF mlt 1 % Methanol. Bel der '<o-P'^ '^^ ^^^^'^ 
ringpumpe en»amrte slch das IF/Methanol-Gemlsch nur genng. Die >^^^«^^' 
WarnieDbertragerwaren: Kolonnenve«lamp,er. 319 kW, Sertenstromkondensator. 
wSer. 4 kW. zusStzlk** KQhlung «r die ,F zur FlOsslgkeltsnngpumpe 

3kW. 

Ergebnis: Bei dieser besonders vorteilhaften Variante wIrd die Kattemaschine durch 
e^eF.assigkeHsringpumpeersetzt.DleTemperaturvon28^^^ 
KOhlwasser zu errelchen ist. reicht aus. um einen GroBte.1 des Methanols kon^en 
^e^Da die Gasmenge sinkt. sinkt auch die ben5tigte V-dichtungsene^^ 
gesamte Methanol kann Qber den dampff6rmlgen Se^tenabzug entnonamen w^^^^^^^^ 
Der for die nOssigkeitsringpumpe bendtigte IF-Strom liegt our be. ca. 7 /o des gesam 
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ten IF-Kreislaufstrom. Die Aniage vereinfacht sich dadurch und die Investltions- und 
Betriebskosten sinken. 

Extraktlv-Rektiflkation mft Seitenstrom. Stripper und Dephlegmator (Belsplel 7) 
(Verglelche Rgur 3) 

HIer werden nur die von Beispiel 1 Oder 3 abweichenden Eigenschatten aufgef uhrt: 
Als Entrainer wurden 1364 kgAi IF auf die Kolonne gegeben. 179 kg/h relnes Methanol 
wurde als dampffdrmiger Seitenstrom dem Sumpf der Kolonne entnommen und da- 
nach kondensiert. Die Sumpftemperatur betrug 180'C. Als Sumpfprodukt flel 1378 kg/h 
einer MIschung aus 99 % IF und 1 % Methanol an. Diese wurde auf den Kopf des 
Strippers gegeben. Der Luttstrom betrug 34 kgAi. Er war getrocknet aber nicht vorge- 
heizt Die StripperbrQden wurden einem Dephlegmator zugefiihrt. Dort wurden 35 kg^ 
Methanol bel -5.4°C auskondenslert. Als Sumpfprodukt des Strippers flelen 1364 kg IF 
mit einer Restbeladung von 1 ppm Methanol an. Die Energiemengen der Warmeu- 
bertrager waren: Kolonnenverdampfer: 299 kW. Seitenstiomkondensator: 60 kW. 
Dephlegmator 7 kW. 

E.aetx,l8: in dieser besonders vortellhaften Version wird gegenOber BelspW 3 de^ 

» muss die Lun nicht vorgeheiz. werden. Die im Sumpf des S<npP«rsa|^«ende IF 
IS lder eme sehr gute Relnheit und i<enn direkt in der BCraldlv-BekWtohon we- 

derverwendet werden. 
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Recycling von lonischen FIQssigkelten bei der ExlrakKv-Destlllatlon 
Zusammenfassung 

5 Verfahren zur Aufarbeitung eines Sumpfstromes enthaltend Schwersieder und ionische 
FlCissigkeit aus einer Extraktiv-Rektifikatlon, bei vvelcher ionisclie FIQssigi<elt als Entral- 
ner eingesetzt \wird, wobei man den Sumpfstrom einer Verdampferstufe zufQhrt, welclie 
bei einem Druck Kleiner als 500 mbar betrleben wird Oder elnem Stripper zufQhrt, der 
mit Inertgas oder Dampf betrieben wird. und man den enthaltenen Schwersieder gr6S- 

1 0 tenteils dampffSnnig von der ionischen RQssigkelt abtrennt 
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